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摘　要: 运用组合固相萃取 ( So lid ph ase ex trac tion, SPE )柱净化、气相色谱 -火焰光度 (GC -FPD )检测建立了 9种有机
磷农药残留的气相色谱同时分析方法. 用乙酸乙酯作溶剂、高速均质和超声波方法辅助萃取样品中的农药残留, 萃取液浓
缩并转溶于丙酮 -正己烷混合溶液 ( 2∶ 8, v /v)中,经过组合 SPE柱 (由上到下为CA RB、 SCX、FL )净化,乙酸乙酯定容.选用 2
种不同蔬菜基底 (包菜和青花菜 )进行加标回收率实验, 回收率为 60. 1% ～ 93. 4. 0% , 方法检测限为 1. 6μg /kg～ 5. 0μg /kg.
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Abstract: A m e thod to sim u ltaneously ana ly ze 9 o rg anopho spho rus pe sticide residues in vegetab le s u sing so lid phase
ex traction ( SPE ) and cap illary ga s chrom a to g raphy w ith flam e ph o tom e tric e le ctron cap ture de tec to r w as deve loped (GC-
FPD ). V ege tab le sam ples w ere ex tracted w ith e thy l a ce tate unde r the a ss istance o f high-speed hom ogen iza tion and u ltra-
son ic. T he ex tract w as condensed, transfe rr ed into acetone-n-hexane ( 2∶ 8, v /v ), then pur ified th rough com b ined SPE
tubes. T he com b ination o f SPE tubes w h ich include s CA RB, SCX and FL from up to dow n g iv es good pu rif ied resu lt. T he
recove r ie s o fm ost ta rge t ana ly te s range betw een 60. 1% and 93. 4% at tw o diffe ren t spiking lev e ls. Th em e thod de term ina-
tion lim its w as am ong th e range o f 1. 6μg /kg～ 5. 0μg /kg.











很多. 我国有机磷农药残留的分析可以参考 G B /
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A g ilen t 6890N气相色谱仪 ( FPD - 火焰光度
检测器, A g ilent 7673自动进样器 ); HR 2860组织
捣碎机 ( Ph ilips, H o land ); T 18 BA S IC 均质器
( IKA -W ERKE, G erm any ); B-5C 超声萃取仪
(Sm ithk line, U SA ); LD -42离心机 (北京医用离心
机厂 ); SK -1快速混匀器 (金坛市富华仪器有限公
司 ); SPE固相萃取仪 ( Supelco, U SA ); GM -0. 33
真空泵 (天津腾达过滤器件厂 ).
1. 2　试剂与材料
试剂 (除注明外, 均为色谱纯 ): 乙酸乙酯; 丙
酮; 正己烷;无水硫酸钠 (分析纯 ), 450℃烘 4 h.
固相萃取小柱: ENV I-CA RB, LC-SCX型固
相 萃取小柱, 250 m g, 3 mL ( Supelco, U SA );




为 100μg /m L (农业部环境保护科研监测所 ).
1. 3　农药标准溶液的配制
根据各农药在气相色谱中 FPD响应值的不
同, 配制农药混合标准溶液, 浓度见表 1.
表 1　 9种农药混合标准溶液的浓度
农药名称 浓度μg /kg 农药名称 浓度μg /kg
异吸硫磷 ( dem eton-S-m e thy l sulphone) 400 对硫磷 ( pa ra th ion) 400
甲拌磷 ( pho rate) 400 稻丰散 ( phen thoate) 800
异稻瘟净 ( ip robenfos) 400 杀扑磷 (m e th ida th ion ) 400
毒死蜱 ( ch lo rpy r ifo s) 160 乙硫磷 ( ethion) 800
甲基对硫 ( par ath ion_ m e thy l) 400
1. 4色谱分析条件
毛 细管色 谱柱: DB-5 ( A g ilen t, U SA )　
J&W 123-5062 ( 60. 0m× 0. 32mm× 0. 25μm );柱
温: 80 ℃ ( 1 m in )
30℃ /m in
170 ℃ ( 1 m in )
6℃ /m in
260℃ ( 18 m in); 进样口温度: 260℃;检
测器温度: 280℃;进样方式:不分流进样; 燃烧气:
氢气 75. 0m L /m in;助燃气: 空气 120m L /m in;载





称取 10. 0 g于 100mL离心管中,加入 20mL 乙酸
乙酯,均质 3m in, 3 500 r /m in离心 5m in,上清液转
移至 100mL烧杯中;残渣用 10mL乙酸乙酯超声




将组合 SPE柱 (由上到下为 CARB、 SCX、 FL )
放在固相萃取仪上固定,加样前依次用 8mL丙酮,
10mL丙酮+ 正己烷 ( 2∶ 8, V /V )预淋洗, 用 2m L
丙酮+ 正己烷 ( 2∶ 8, V /V )溶解上述吹脱管中的样
品, 加入组合 SPE柱中, 并用 10mL丙酮+ 正己烷
( 2∶ 8, V /V )分三次洗涤梨形瓶,并加入组合 SPE
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柱中,用 12m L丙酮+ 正己烷 ( 2∶ 8, V /V )洗脱,收
集柱后液和洗脱液, 氮气吹至近干, 用乙酸乙酯定
容至 1. 0m L,供气相色谱分析.
1. 5. 3　加标回收率试验
将蔬菜样品置于搅碎机中搅碎, 称取 10. 0 g于
100m L塑料离心管中,加入适量混合标准溶液,静





　　 1-异吸硫磷 ( dem eton-S-m e thy l su l-
phone ); 2-甲拌磷 ( pho rate ); 3-异稻瘟净
( ip robenfo s); 4-毒死蜱 ( ch lo rpy r ifo s); 5-甲
基对硫磷 ( para th ion_ m e thy l); 6-对硫磷
( par ath ion ); 7-稻丰散 ( phen thoate ); 8-杀
扑磷 (m e th ida th ion); 9-乙硫磷 ( e th ion).
图 1　 9种有机磷农药标准溶液色谱图
2. 2　色谱柱流速的选择
分别考察了 0. 5 mL /m in、 1. 0 m L /m in、 1. 5
mL /m in、 2. 0m L /m in的载气流速对 9种目标农药
混合标准溶液的分离情况.流速为 0. 5m L /m in、 1.
0mL /m in、 1. 5 mL /m in时,能满足对目标物的分
离要求; 流速为 2. 0m L /m in时,不能满足对目标物
的分离要求. 在能满足色谱分离的流速条件下, 1. 5
mL /m in的流速相比 0. 5m L /m in和 1. 0m L /m in










80℃ ( 1 m in)
30℃ /m in
170℃ ( 1 m in)
6℃ /m in
260℃ ( 18m in ) (图 1).
2. 4　精密度和准确度
以回收率 (R, recover ies)表示方法的准确度,



















50. 0 72. 9 64. 2 8. 1 7. 1
100. 0 64. 0 61. 0 2. 3 3. 5
4 y = 0. 981 4x -14. 883 0. 997 6
甲拌磷
50. 0 64. 6 62. 6 3. 0 4. 7
100. 0 60. 1 60. 8 1. 7 2. 6
3. 7 y = 2. 050 2x-1. 219 3 0. 999 9
异稻瘟净
50. 0 75. 3 70. 5 5. 1 12. 3
100. 0 70. 3 77. 0 1. 4 2. 9
2 y = 1. 488 2x -16. 712 0. 999 6
毒死蜱
20. 0 75. 6 67. 6 2. 5 6. 4
40. 0 73. 4 63. 2 4. 7 5. 3
1. 6 y = 2. 213 8x-1. 749 3 0. 999 8
甲基对硫磷
50. 0 91. 0 82. 6 8. 2 1. 8
100. 0 84. 6 85. 0 3. 6 1. 8
3. 3 y = 0. 910 4x -12. 716 0. 997 0
对硫磷
50. 0 75. 3 71. 2 3. 6 2. 0
100. 0 71. 3 65. 6 2. 2 0. 7
2 y = 2. 070 6x -12. 842 0. 998 9
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稻丰散
100. 0 67. 2 61. 4 7. 8 3. 1
200. 0 63. 4 60. 8 1. 2 2. 5
4 y = 0. 833 9x -15. 244 0. 999 3
杀扑磷
50. 0 79. 0 93. 4 7. 4 4. 7
100. 0 79. 5 104. 8 7. 2 4. 8
5 y = 0. 350 3x -12　 0. 999 9
乙硫磷
100. 0 74. 7 65. 3 2. 5 5. 3
200. 0 74. 4 63. 5 2. 2 0. 3
3. 2 y = 1. 839x -20. 223 0. 998 8
2. 5　线性关系
对质量浓度为 160. 0～ 800μg /kg的混合标准
溶液用乙酸乙酯分别进行 1 /10倍、 1 /8倍、 1 /4倍、
1 /2倍、 1倍的稀释, 获得 5个浓度梯度的标准混合
分析液, 用实验方法所确定的检测条件, 进行线性
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